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DESCRIPCION
Proceso para obtener un compuesto intermetalico y uso del mismo en aceites lubricantes
Antecedentes de la invencion

La presente invencién se refiere a un proceso para obtener un compuesto intermetdlico que tiene propiedades
magnéticas, utilizado en la formulacién de un lubricante acabado y que contribuye a la reduccién de la friccion entre
las superficies metdlicas de diversos sistemas dinamicos. Mas particularmente, el compuesto de la presente
invencion esta formado por nanoparticulas sustancialmente esféricas que tienen una superficie de contacto
extremadamente activa capaz de formar una pelicula lubricante sobre superficies en contacto en sistemas
dinamicos.

Técnica relacionada

Los aceites lubricantes son sustancias fluidas obtenidas basicamente por destilacion de petréleo crudo. Los aceites
lubricantes se pueden clasificar como aceites lubricantes de base o aceites lubricantes acabados.

Los aceites lubricantes de base pueden ser de origen animal o vegetal, grupo de aceites grasos; derivados del
petréleo crudo, grupo de aceites minerales; o se puede producir en laboratorio, grupo de aceites sintéticos.

Los aceites minerales poseen una composicion quimica que comprende basicamente hidrocarburos parafinicos y
nafténicos. En algunos aceites incluso es posible encontrar trazas de hidrocarburos aromaticos, sin embargo, rara
vez se encuentran trazas de hidrocarburos olefinicos. Los aceites sintéticos también pueden estar compuestos por
una mezcla de dos o mas compuestos organicos tales como, por ejemplo, polialfaolefinas, poliglicoles, ésteres,
siliconas, entre otros, que caracterizan el grupo de aceites sintéticos compuestos.

Los aceites lubricantes acabados comprenden productos formulados a partir de aceites lubricantes de base. El factor
caracteristico de un lubricante acabado es la adicion de un grupo de sustancias al lubricante base que permite
mejorar la calidad de dicho aceite lubricante de base. Dichas sustancias son los llamados aditivos y pueden ser
sélidas o liquidas.

La funcidn del aceite lubricante es reducir la friccién y el desgaste de las superficies metalicas de los equipos, y
ayudar al enfriamiento por intercambio de calor para proteger los sistemas dinamicos frente a la corrosion que se
origina en los procesos oxidativos.

Cuando del aceite lubricante se aplica a una superficie metalica se forma una capa muy delgada, generalmente
llamada pelicula. Dicha pelicula es responsable de proteger las superficies moviles de los sistemas dinamicos,
actuando para reducir la friccion y el desgaste de dichas superficies. La eficacia de la protecciéon es un factor que
depende del régimen de lubricacion empleado.

De acuerdo con el régimen de lubricacion empleado, se puede formar una pelicula reactiva, cuya formacién se debe
a la accion de los aditivos. Dicha pelicula reactiva formada mejora ain mas la eficacia del lubricante; hay un
aumento de la resistencia al desgaste y de la reduccion de la friccion ocasionada por el contacto entre las superficies
metalicas moviles de un sistema dinamico.

Para obtener el lubricante acabado, se pueden agregar aditivos sélidos directamente al lubricante de base. Los
aditivos solidos mas conocidos son: grafito, disulfuro de molibdeno (MoS;) y politetrafluoroetilieno (TEFLON),
mientras que la mica y el talco también se pueden utilizar como aditivos solidos. Estos aditivos mejoran la eficacia de
la friccion entre superficies metalicas, en particular en situaciones de alta carga e impacto.

El grafito se utiliza generalmente como un lubricante excelente debido a su efecto superlubricante. Dicho hecho
demuestra que mediante el uso de grafito como lubricante, la fuerza de friccion del material sobre el que se aplica el
grafito practicamente desaparece en un momento dado.

El grafito consiste en atomos de carbono dispuestos en capas superpuestas que forman una estructura cristalina
ondulada. La accion lubricante del grafito se produce debido al deslizamiento de los planos basales que comprenden
su estructura cristalina.

Sin embargo, la eficacia del proceso de deslizamiento se puede ver comprometido debido a la resistencia
ocasionada por la coincidencia de los picos de una capa con los valles de la capa adyacente, lo que ocasiona un
blogueo perfecto entre si de dichas capas superpuestas, haciendo imposible su deslizamiento.

Una manera de evitar la resistencia al deslizamiento de las capas es si las dos capas se podrian girar una en
relacion con la otra, de esta manera habra ocasiones en que los picos de una capa toquen los picos de otra capa.
Este hecho evita que las dos capas se bloqueen entre si, de modo que la resistencia al deslizamiento practicamente
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desaparece.

La desventaja del uso de grafito como lubricante proviene del mayor beneficio del grafito que se produce en
atmosferas hiumedas, condicién que no se espera en el caso de los medios con aceites lubricantes.

El disulfuro de molibdeno posee caracteristicas apropiadas para su uso en areas de agresion extrema tales como,
por ejemplo, aguas profundas, materiales militares y aeronauticos, industrias quimicas, petroquimicas y productoras
de petréleo. Este aditivo tiene una estructura cristalina formada por amplias capas planas de atomos de molibdeno
colocadas entre capas de azufre. Las interacciones entre los planos azufre-azufre son débiles, lo que hace que
dichas capas se deslicen facilmente unas sobre otras.

El disulfuro de molibdeno tiene una buena adherencia a la superficie debido a la pelicula seca que se forma sobre
ella, excelente resistencia al lavado por agua, excelente proteccion frente a la corrosion, alta resistencia a cargas
extremas continuas e intermitentes y mayor durabilidad, lo que permite una vida util mas larga para sistemas
dinamicos. Estas caracteristicas hacen de este tipo de aditivo un excelente lubricante, principalmente a altas
temperaturas.

Sin embargo, los aspectos negativos del uso de disulfuro de molibdeno consisten en el hecho de que este aditivo se
ha cotizado comercialmente a precios altos, tiene una alta densidad, ademas de ser una sustancia que es dificil de
estabilizar en medios liquidos.

El polietetrafluoroetileno, un producto fabricado por la empresa DuPont y comercializado bajo la marca TEFLON, es
un material que también se utiliza habitualmente como un aditivo, cuya fuerza de cizallamiento baja da lugar a su
actividad lubricante. Su utilizacién es limitada debido al alto coste de la aplicacion del mismo, ademas del hecho de
que solo es capaz de ser utilizado dentro de un intervalo especifico de valores de temperatura y carga, lo que limita
SU USO.

Los aceites lubricantes acabados junto con los aditivos afiadidos a un aceite lubricante de base para un mejor
rendimiento de los mismos son temas ampliamente discutidos en la bibliografia.

El documento de patente de Estados Unidos US 2006094605 describe un proceso de obtencién de un compuesto de
molibdeno con azufre y el uso de dicho compuesto como aditivo para lubricantes para reducir el coeficiente de
friccion. En el proceso que se describe en el documento US 2006094605, las nanoparticulas de tiomolibdeno se
producen haciendo reaccionar sales de acido en presencia de dos sustancias modificadoras. Dicho proceso
comprende un tratamiento térmico homogeneizado del disolvente polar de la mezcla de sal de molibdeno y una de
dichas sustancias modificadoras. La mezcla producida se enfria y a continuacion se afiade la segunda sustancia
modificadora.

Otra tecnologia relacionada con los lubricantes se describe en el documento de patente WO 0127226. Describe un
aceite lubricante de base para metales que comprende de un 0,1 a un 5 % en peso de particulas ferromagnéticas o
ferrimagnéticas para ser utilizadas posteriormente con un volumen de cristalizaciéon promedio ponderado que varia
de 2 a 80 nm. El tamafio de las nanoparticulas formadas determina un area de superficie de contacto reducida, lo
que limita la eficacia de un aceite lubricante de ese tipo.

También comprendiendo el estado de la técnica, el documento de patente de Estados Unidos US 2005124504
describe una composicion lubricante que comprende un nanomaterial y un agente tensioactivo para promover la
estabilizacién del nanomaterial. EI nanomaterial utilizado en la composicién lubricante que se describe en dicho
documento de Estados Unidos es el grafito. El grafito tiene una alta conductividad térmica, superior a 80 W/m. Dicha
composicion lubricante es un fluido que tiene propiedades Unicas, alta conductividad térmica, alto indice de
viscosidad y pequefias particulas en suspension.

Los principales sectores de aplicaciéon del aceite lubricante o las composiciones lubricantes son los sectores
automotriz, industrial, maritimo y ferroviario.

Por lo tanto, en la bibliografia ain no se ha encontrado ninguna descripcién de una composicion de aceite lubricante
terminada que tenga un aditivo que proporcione propiedades fisicoquimicas eficaces que hagan posible el alto
rendimiento de dicha composicién de aceite lubricante en la reduccion eficaz de la friccion y el desgaste de las
superficies metalicas de los sistemas dinamicos cuando estan en movimiento.

El documento EP-A-1 930 399, que se publicd después de la fecha de presentacion de la presente solicitud, describe
un compuesto magnético intermetalico que comprende particulas pulverizadas nanométricas de nitruro de hierro
magnetizado y nitruro de carbono de hierro, que se afadiran a un aceite lubricante basico.

El Journal of Magnetism and Magnetic Materials 307 (2) 2006 paginas 198-204 describe la sintesis del fluido
magnético e-FesN de magnetizacién de alta saturacion estable por reaccion de Fe(CO)s y NHs.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2734121 T3

El documento WO 02/066374 describe reacciones térmicas llevadas a cabo a temperaturas transitorias rapidas, y un
horno capaz de llevar a cabo reacciones de ese tipo.

El documento GB 1 499 711 se refiere a métodos para nitruraciéon de un articulo de metal ferroso que comprende
someter el articulo a una atmosfera de nitruracion y una atmosfera de nitro-carburacion.

El documento JP 55 040843 se refiere a un proceso en el que un anillo de acero carburado se somete a nitruracion
de gas suave continua y carburacién de gas.

El documento GB 1 135 812 describe un proceso para la produccion de nitruro de hierro a partir de "grumos
porosos" de 6xido de hierro, para uso en la produccién de acero enriquecido con nitrégeno.

Sumario de la invenciéon

La presente invencién comprende un proceso de obtencién de un compuesto intermetalico que tiene propiedades
magnéticas. Dicho compuesto intermetalico es un aditivo para adicion a un aceite lubricante de base, que confiere
un alto rendimiento a dicho aceite. La eficacia del aditivo consiste en la reduccion de la friccidon entre las superficies
metdlicas y la reducciéon del desgaste de diversos tipos de sistemas dinamicos que prolongan su vida util. Mas
particularmente, el compuesto intermetalico producido por la presente invencion esta formado por particulas
sustancialmente esféricas nanométricas pulverizadas que tienen una alta area de contacto, por lo que son muy
activas. La mayor area de superficie de contacto de las sustancias que forman parte del lubricante confiere a dicho
lubricante la capacidad de acelerar el proceso de formacion de una pelicula de lubricante. El lubricante formulado
con este tipo de compuesto aditivo es capaz de formar una capa delgada, es decir, una pelicula adherente, cuando
se aplica a una superficie metalica, confiriéndole proteccion frente a la friccion y frente a el desgaste.

De forma especifica, la presente invencion proporciona un proceso para obtener un compuesto intermetalico para la
reduccion de la friccion en superficies metalicas que comprende producir un aditivo que comprende particulas
sustancialmente esféricas nanométricas pulverizadas de nitruros y carbonitruros de hierro, que tienen estructura
cristalina hexagonal, para adicién a un aceite lubricante de base, proceso que comprende una primera etapa que
consiste en una reacciéon de reduccion de oxido de hierro en presencia de hidrogeno y una segunda etapa que
consiste en una reaccion de nitruracion/carbonitruracion, en la que las particulas obtenidas tienen un diametro de
hasta 500 nm.

Breve descripcion de las figuras

La Figura 1 muestra un dibujo esquematico del contacto entre las cuatro esferas durante el ensayo de
deslizamiento.

La Figura 2 muestra graficos de carga frente a rotacion obtenidos durante la ejecucion de los ciclos de carga.

La Figura 3 muestra el resultado del ensayo de desgaste triboldgico en los aceites lubricantes sometidos a
ensayo.

Descripcion detallada de la invenciéon

La presente invencién se refiere a un proceso la obtencién de un compuesto intermetalico que tiene propiedades
magnéticas. Dicho compuesto actia como un aditivo sélido y se puede afiadir a un aceite lubricante de base,
creando un aceite lubricante acabado. Un compuesto intermetalico de ese tipo es capaz de conferir un rendimiento
elevado en el aceite lubricante acabado.

Las propiedades fisicoquimicas de un compuesto intermetdlico de ese tipo confieren al lubricante acabado un
rendimiento eficiente en la reduccién de la friccion entre las superficies metalicas y en la reduccion del desgaste en
diversos tipos de sistemas dinamicos que prolongan la vida util de los equipos que constituyen dichos sistemas.

El compuesto intermetalico que se describe en el presente documento contiene dentro de su estructura molecular
especies del tipo nitruro y carbonitruro de hierro. La estructura cristalina del mismo es hexagonal, similar a la
estructura cristalina de grafito y de MoS,. Un compuesto de ese tipo se produce en forma pulverizada y sus
particulas son sustancialmente esféricas y nanométricas.

Entre las fases cristalinas que constituyen nitruros y carbonitruros, la fase € es la fase cristalina que mas contribuye a
la reduccion de la friccion y del desgaste de las superficies metalicas de los sistemas dinamicos. Otra caracteristica
relacionada con dichas fases, que confiere eficacia a los nitruros y carbonitruros, es la excelente resistencia a la
corrosion que presenta esta fase.

La eficacia del compuesto intermetalico obtenido por el proceso de la presente invencion también esta relacionada
con las propiedades magnéticas de dicho compuesto. La propiedad ferromagnética intrinseca del compuesto



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2734121 T3

intermetalico otorga al aceite lubricante la capacidad de formar una pelicula adherente delgada cuando se aplica
sobre una superficie metdlica, lo que confiere a dicha superficie proteccidon contra los movimientos de friccion
causados por el contacto entre los metales.

El proceso de obtencién del compuesto intermetalico de la presente invencién comprende una primera etapa, que
consiste en una reaccion de reduccion, seguida de una segunda etapa, que consiste en una reaccion de
nitruracién/carbonitruracion de 6xido de hierro, en el que se producira el fendmeno de nucleacion y formacion de
cristales de nitruro y carbonitruros de hierro.

La reaccion de reduccion de 6xido de hierro se realiza en presencia de hidrégeno, a altas temperaturas en un reactor
de camara de rotacion. Durante la realizacion de la reaccién la temperatura del sistema de reaccién se encuentra a
aproximadamente 800 °C, a una tasa de referencia de 30 °C/min, preferentemente la temperatura de reaccién se
encuentra dentro de un intervalo de 300 - 800 °C. El periodo de realizacion de la reaccion puede subsistir hasta
aproximadamente 10 horas, preferentemente la reaccién se realiza en un intervalo de 5 - 10 horas.

El uso de un reactor de camara de rotacién para una reaccion de reduccién de ese tipo promueve un alto
rendimiento en términos de obtencién del producto, no siendo este el caso cuando se lleva a cabo dicha reaccién en
reactores de lecho estatico.

Después de completar la etapa de reduccion de 6xido de hierro, el sistema de reaccion se somete a la segunda
etapa del proceso que consiste en la reaccion de nitruracion/carbonitruracion, proporcionando al sistema nitrégeno y
carbono y la consiguiente formacion de los cristales.

El nitrégeno y el carbono se suministran al sistema de reaccion mediante la adicién de amoniaco (NHs3) y metano
(CH4) al reactor. Esta etapa se lleva a cabo a temperaturas de aproximadamente 800 °C, preferentemente en un
intervalo de 300 - 800°C con un periodo de realizacion que perdura hasta aproximadamente 10 horas,
preferentemente la reaccion se realiza en un intervalo de 1 a 6 horas.

Después del periodo de realizacion de la reaccién de nitracién/carbonitruracion, el sistema de reaccién se debe
enfriar; el enfriamiento del sistema de reaccion se produce por debajo de una temperatura preferente de
aproximadamente 25 °C. El flujo de gas se debe mantener durante el proceso de enfriamiento para evitar la
degradacion oxidativa del producto, es decir, del compuesto intermetalico.

Cuando se ha obtenido dicho compuesto intermetalico formado por nitruros y carbonitruros de hierro, este se somete
a caracterizacion mediante una técnica de caracterizacion apropiada. En la presente realizacion la técnica de
caracterizacion utilizada fue microscopia electrénica de barrido que muestra que el compuesto intermetalico obtenido
esta formado por particulas nanométricas pulverizadas sustancialmente esféricas que tienen un diametro de hasta
500 nm.

Después de la obtencion y caracterizacion de un compuesto intermetalico de ese tipo, dicho compuesto se afadié a
un aceite lubricante de base para realizar a continuacion la friccion tribolégica y el ensayo de evaluacion de
desgaste, mostrando el mismo la eficacia del aditivo propuesto en el presente documento.

El procedimiento de obtencién de un aceite lubricante acabado que contiene el producto intermetalico comprende la
adiciéon de dicho compuesto intermetalico a una solucion formada por un aceite de base y una mezcla de agentes
dispersantes preferentemente poliméricos tales como, por ejemplo, dispersantes sulfonados o dispersantes de
succimida. El dispersante actia sobre la mezcla para prevenir la precipitacion de dicho compuesto intermetalico o
separacion del aceite.

Después de la adicion de dicho compuesto intermetalico a dicha solucién la mezcla se somete a homogenizacion
mediante un proceso de agitacion mecanica en un equipo adecuado tal como, por ejemplo, una mezcladora de tipo
Turrax. Con este tipo de agitacion las particulas experimentan una fuerte colision. Una colision de ese tipo
promovera una cavitacion controlada de modo que el tamafio de las particulas que reduce y se dispersan y se
distribuyen mejor en la solucién. La agitacion se produce dentro de un intervalo de rotacion preferente de 5000 a 25
000 rpm durante un periodo que permanece preferentemente dentro de un intervalo de 5 a 30 minutos. De esta
manera se obtuvieron diversas formulaciones del aceite lubricante acabado.

Después de obtener las formulaciones de aceite lubricante acabado de este tipo, dichos formulaciones se analizaron
inicialmente con respecto a la energia descripcion de las mismas y, de acuerdo con los resultados iniciales de ese
tipo, una de dichas formulaciones se selecciond para la realizacion del ensayo triboldgico para evaluar el efecto de la
adicion de un compuesto de ese tipo producido para un aceite lubricante de base.

Un ensayo tribologico de ese tipo comprendié someter dicha formulacion seleccionada a condiciones de desgarrd
mediante una técnica adecuada tal como, por ejemplo, la clinica de deslizamiento. Otros tipos de aceite lubricante
también se sometieron a las mismas condiciones de ensayo. Los aceites lubricantes usados en dicho ensayo
tribolégico fueron: un aceite de base, la formulacion de aceite lubricante acabado obtenida con la presente edicion,
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un aceite lubricante acabado comercial y una mezcla de un aceite lubricante comercial con el compuesto metalico
obtenido en la presente invencion.

La técnica de deslizamiento realizada en dicho ensayo tribolégico comprende la aplicacion de los diversos tipos de
aceites lubricantes a equipos adecuados, tales como, por ejemplo, equipos que tienen cuatro esferas que funcionan
en condiciones especificas desarrolladas durante un ciclo de carga.

La Figura 1 muestra la configuracion de contacto para esferas de ese tipo, es decir, las muestras de ensayo,
colocadas en equipos que tienen cuatro esferas.

El equipo que tiene cuatro esferas funciona con las tres esferas inferiores fijadas a un dispositivo adecuado que
también sirve como depdsito para el aceite lubricante en evaluacion. Dicho dispositivo puede ser, por ejemplo, un
dispositivo del tipo de portamuestras.

La cuarta esfera esta situada en una posicidon superior conectada a un mandril colocado en un eje de transmision
que realiza un movimiento de rotaciéon en un intervalo de 150 a 1500 rpm, de acuerdo con las fases realizadas
durante el ciclo de carga.

Dicho ciclo de carga aplicado durante el ensayo tribolégico consta de tres fases que, combinadas con el movimiento
de rotacion de dicho eje impulsado, producen el desgaste de las esferas, lo que permite evaluar de ese modo el
rendimiento del aceite lubricante acabado obtenido en la presente invencion bajo diferentes formas de lubricacion.

La temperatura del ciclo de carga se controla de manera que la formulacién no experimente cambios con respecto a
su grado de viscosidad. El control de temperatura mantiene el funcionamiento del ciclo de carga a aproximadamente
90 °C. El periodo de cada ciclo de carga realizado en el ensayo de deslizamiento es de aproximadamente 60
minutos.

Durante la realizacién de cada ciclo de carga el sistema de adquisicion de datos del equipo genera archivos
electrénicos, lo que permite la monitorizacion del torque de friccidon y la cuantificacion de la energia de friccion a la
que estan sometidas dichas esferas.

Al finalizar un ciclo de carga de ese tipo se evallan las esferas inferiores. Dicha evaluacion consiste en un valor
promedio obtenido a partir de los valores de medicién del desgaste en tales tres esferas. Dicho valor promedio es el
resultado final el ensayo tribolégico de los diferentes tipos de aceite lubricante sometidos a ensayo.

Con el fin de la presente invencion que se entienda mejor, la invencion se detallara en lo sucesivo en el presente
documento en forma de ejemplos. Sin embargo, los ejemplos que se describen en el presente documento son de
naturaleza puramente ilustrativa y no son limitantes de la invencion.

Ejemplo 1: Obtencién del compuesto intermetalico

En un reactor provisto de una camara giratoria se afiadieron aproximadamente 100 g de 6xido de hierro en forma de
polvo en una atmédsfera de hidrégeno. El tamafio promedio de las particulas de 6xido de hierro afadidas a dicho
reactor varié de 1 a 15 ym. La reacciéon se proces6 a una temperatura precedente de aproximadamente 700 °C
durante un periodo preferente de 7 horas.

Después de completar el periodo de realizacion de la reaccidon de reduccion, el sistema de reaccién se sometié a
reaccion de nitruracién/carbonitruracion mediante la adicion de un flujo que comprendia NH3; mas hasta un 20 % en
volumen de CHa.

Después de la adicion de NH3; y CHa, dicha reaccion de nitruracion/carbonitruracion se procesé a una temperatura
preferente de aproximadamente 570 °C durante un periodo preferente de aproximadamente 5 horas.

Después de completar el periodo de realizacion de la reaccion de, el sistema de reaccion se enfrié gradualmente
hasta que la temperatura alcanzé la temperatura ambiente. El procedimiento de enfriamiento del sistema de reaccién
se produjo bajo una atmadsfera inerte para evitar la reoxidacion del hierro. Los cristales de nitruros y carbonitruros de
hierro comprenden el aditivo sélido, es decir, el compuesto intermetalico objeto de la presente invencion.

Habiendo obtenido dicho compuesto intermetalico formado de nitruros y carbonitruros de hierro, el compuesto se
sometié a caracterizacion mediante una técnica de caracterizacion apropiada. En la presente realizacion, la técnica
de caracterizacion utilizada fue la microscopia electrénica de barrido, que muestra que el compuesto intermetalico
obtenido esta formado por particulas nanométricas pulverizadas sustancialmente esféricas que tienen un diametro
preferencial en una banda de 300 a 500 nm.
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Ejemplo 2: Obtencioén del aceite lubricante acabado que contiene el compuesto intermetalico de nitruro y carbonitruro
de hierro que se produce en el presente documento.

Aproximadamente un 10 % del compuesto intermetalico obtenido de acuerdo con el procedimiento que se describe
en el Ejemplo 1 se afiadié a una solucion que comprende un aceite de base, en diferentes concentraciones, y una
mezcla de agentes dispersantes, preferentemente polimeros tales como, por ejemplo, acetato de etileno y vinilo
(EVA) y estireno-butadieno (SBR) para evitar la precipitacion o separacion del aceite. La mezcla de agentes
dispersantes poliméricos comprendia aproximadamente un 20 % de (EVA) y un 20 % de (SBR). La concentracion de
dicho compuesto intermetalico en las diversas formulaciones obtenidas varié de cero a un 0,5 %.

Después de la adiciéon de un compuesto intermetalico de ese tipo a dicha solucién, la mezcla se sometié a una
homogeneizacion en una mezcladora de tipo Turrax a una velocidad de rotacion preferente de 15 000 rpm durante
un periodo preferente de 20 minutos.

Al finalizar el periodo de homogeneizacion de las mezclas de este tipo se obtuvieron diversas formulaciones de
aceite lubricante acabado. Dichas formulaciones se analizaron inicialmente con respecto a su energia de friccion vy,
de acuerdo con dichos resultados iniciales se seleccion6 una de dichas formulaciones para la realizacién del ensayo
tribolégico para evaluar el efecto de la adicion de dicho aditivo nuevo producido a un aceite lubricante de base.

Entre las formulaciones de ese tipo tan diversas, la formulacién que contiene el compuesto intermetalico a una
concentracion de un 0,1 % en peso fue la que produjo el mejor resultado en términos de pérdida de potencia, y por lo
tanto se selecciond para la realizacién del ensayo triboldgico.

Ejemplo 3: Ensayo triboldgico en el aceite lubricante acabado.

Dicho ensayo tribolégico consistid en el analisis comparativo de diversos tipos de aceite lubricante. El analisis
comparativo se llevé a cabo en un aceite de base, la formulacion del aceite lubricante acabado obtenido de acuerdo
con el procedimiento que se describe en el Ejemplo 2, un aceite comercial acabado y una mezcla de un aceite
comercial acabado con el compuesto intermetalico obtenido mediante el procedimiento que se describe en el
Ejemplo 1.

Dicha mezcla de aceite acabado comercial con el compuesto intermetalico que se desvela en el presente documento
se obtuvo de manera similar a la de la obtencién de la mezcla de aceite de base con el compuesto intermetalico. Las
sustancias dispersantes y el compuesto intermetalico se afiadieron al aceite comercial acabado, y posteriormente se
homogeneizaron de manera analoga a la mezcla de aceite de base con dicho compuesto.

Los diferentes tipos de aceites lubricantes se sometieron a condiciones de desgaste mediante una técnica apropiada
tal como, por ejemplo, la técnica de deslizamiento. Un ensayo tribolégico de ese tipo se realizd por duplicado en
todos los tipos de aceite lubricante analizado.

Los diferentes tipos de aceite se aplicaron por separado a equipos que tiene cuatro esferas que realizan un
movimiento de rotacién en un intervalo de 150 a 15 000 rpm, de acuerdo con las fases llevadas a cabo durante el
ciclo de carga. Los aceites lubricantes analizados se sometieron a un tnico ciclo de carga.

El ciclo de carga aplicado durante la prueba tribolégica consta de tres fases que, combinadas con dicho movimiento
de rotacion del eje motor, causan el desgaste de dichas esferas y, en consecuencia, la evaluaciéon del rendimiento
de un aceite lubricante bajo diferentes formas de lubricacién. La duracién del ciclo de carga aplicado a los aceites
lubricantes analizados es de aproximadamente 60 minutos y la temperatura del bafio de aceite se controla a un valor
de aproximadamente 90 °C.

La primera fase de dicho ciclo se produce durante un periodo de aproximadamente 30 minutos. Dicha primera fase
de dicho ciclo de carga funciona bajo un régimen de lubricacion hidrodinamica que tiene un movimiento de rotacion
preferente de 1500 rpm y un torque de aproximadamente 98 N.

La segunda fase de dicho ciclo de carga se produce durante un periodo de aproximadamente 15 minutos. Dicha
segunda fase de dicho ciclo de carga funciona bajo un régimen de lubricacion mixta, es decir, la pelicula de
lubricante puede no permitir el contacto entre las superficies metalicas o permitir esporadicamente el contacto entre
las superficies metalicas. Dicha segunda fase de dicho ciclo de carga funciona con un movimiento de rotacion
preferente de 1500 rpm y un torque de aproximadamente 1471 N.

Las condiciones de la tercera fase de dicho ciclo de carga son similares a las de la primera fase, sin embargo, la
Unica diferencia entre dichas dos fases se relaciona con el nivel de torque aplicado. En la tercera fase del ciclo de
carga, el torque aplicado es de 147 N y la duracion de dicho ciclo es de aproximadamente 15 minutos.

Durante la realizacion de cada ciclo de carga, el sistema de adquisicion de datos del equipo genera archivos
electrénicos para permitir la monitorizacion del torque de friccion y la cuantificacion de la energia de friccion a la que
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se sometieron dichas esferas. Dicha monitorizacion y cuantificacién se realizaron mediante una hoja de calculo
producida en un programa operativo tal como, por ejemplo, Excel. El grafico generado para una monitorizacion y
cuantificacion de ese tipo se muestra en la Figura 2.

Al finalizar cada ciclo de carga, se evaluaron las esferas inferiores, que se desgastan debido al contacto con la
esfera superior.

La evaluacion de dichas esferas se llevo a cabo observando la presencia de la marca de desgaste en la superficie
externa de las esferas. Dichas marcas se llaman cicatrices de desgaste. Las cicatrices de desgaste de cada esfera
se midieron utilizando un microscopio 6ptico y el promedio de dichas mediciones realizadas en las tres esferas
produjo el resultado final de la prueba tribolégica en los aceites lubricantes sometidos a ensayo, como se muestra en
la Figura 3.

La invencion que se describe en el presente documento no se limita a esta realizacion y los que tengan experiencia
en la materia percibiran que cualquier caracteristica particular introducida en la misma se entendera Unicamente
como algo que se describe para facilitar la comprensiéon y que no se puede realizar sin apartarse del concepto
inventivo que se describe. Las caracteristicas que limitan el objeto de la presente invenciéon se enumeran en las
reivindicaciones que forman parte de la presente memoria descriptiva.

La invencion también proporciona un proceso para obtener un compuesto intermetalico para la reduccién de la
friccion en superficies metalicas caracterizado por que el producto final es un aditivo formado por particulas
sustancialmente esféricas nanométricas pulverizadas de nitruros y carbonitruros de hierro, que tienen estructura
cristalina hexagonal, para adicion a un aceite lubricante de base para proporcionar un rendimiento eficaz en la
reduccion de la friccion entre superficies metalicas y la reduccion del desgaste de diversos tipos de equipo,
prolongando el periodo de vida util de los mismos.

Las particulas de aditivo forman preferentemente una superficie extremadamente activa y son preferentemente
estables a altas temperaturas y preferentemente forman una pelicula delgada y adherente cuando se aplican a una
superficie metalica.

El proceso consiste preferentemente en una reaccion de reduccion y en la formulacion del producto.

El proceso se puede producir a una temperatura de aproximadamente 800 °C.

El proceso se puede caracterizar por la eliminaciéon de oxigeno por adicion de amoniaco y metano al reactor,
opcionalmente a una temperatura de aproximadamente 800 °C.
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REIVINDICACIONES

1. Proceso para obtener un compuesto intermetalico para la reduccién de la friccidon en superficies metalicas que
comprende producir un aditivo que comprende particulas sustancialmente esféricas nanométricas pulverizadas de
nitruros y carbonitruros de hierro, que tienen estructura cristalina hexagonal, para su adicion a un aceite lubricante
de base, proceso que comprende una primera etapa que consiste en una reaccién de reduccion de 6xido de hierro
en presencia de hidrégeno y una segunda etapa que consiste en una reaccion de nitruracion/carbonitruracion, en la
que las particulas obtenidas tienen un diametro de hasta 500 nm.

2. Proceso de acuerdo con la reivindicacion 1 caracterizado por que la reaccién de reducciéon se produce a
temperaturas de 300 - 800 °C y en un reactor de camara de rotacion durante un periodo de hasta 10 horas,
preferentemente en un periodo de 5 - 10 horas.

3. Proceso de acuerdo con la reivindicacién 2 caracterizado por que dicha reacciéon de reduccion se produce a una
temperatura de aproximadamente 700 °C en un periodo de aproximadamente 7 horas.

4. Proceso de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3 caracterizado por que la segunda etapa se
produce mediante adicién de amoniaco y metano a una temperatura de 300 - 800 °C, durante un periodo de hasta
10 horas, preferentemente en un periodo de 1 - 6 horas.

5. Proceso de acuerdo con la reivindicacién 4 caracterizado por que la segunda etapa se produce a una
temperatura de 570 °C en un periodo de realizacién de 5 horas.

6. Proceso de acuerdo con cualquier reivindicacion precedente caracterizado por que el sistema de reaccién se
enfria a una temperatura de aproximadamente 25°C y un flujo de gas hidrégeno se mantiene sustancialmente
constante.
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